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Priprava N-zaščitenih 5-aril-, 5-heteroaril- in sorodnih derivatov              




V diplomskem delu so s ti. one-pot sintezno metodo predstavljene sinteze 
nekaterih 2H-piran-2-onskih derivatov. V postopku so potrebne spojine z 
aktiviranimi metilenskimi ali metilnimi skupinami, ki reagirajo v ustreznem topilu 
(acetanhidridu) z ustreznim C1 sintonom (npr. DMFDMA) ter N-acilglicinom. 
V organski kemiji imajo 2H-piran-2-oni velik pomen, saj služijo kot dieni pri 
Diels–Alderjevih reakcijah. Njihovi derivati so v organski kemiji zelo zanimivi, saj 
jih lahko uporabimo kot vsestranski gradniki pri sintezah ključnih intermediatov. 
Pri raziskovalnem delu sem naredila sinteze treh različnih 2H-piran-2-onov in 
sicer sintezo 5-acetil-3-benzoilamino-6-metil-2H-piran-2-ona, sintezo 3-
benzoilamino-6-(2-tienil)-2H-piran-2-ona in sintezo 3-benzoilamino-6-fenil-2H-
piran-2-ona. Pri sintezi biciklo[2.2.2]oktenskega derivata sem izhajala iz svojega 
2H-piran-2-ona (3-benzoilamino-6-(2-tienil)-2H-piran-2-on) kot izhodnega diena. 
Kot alkenski dienofil sem uporabila maleinanhidrid in izvedla Diels–Alderjevo 
reakcijo ob prisotnosti tetralina (tetrahidronaftalen) kot topila. 
Vse nastale produkte sintez sem tudi ustrezno karakterizirala. 
 




Preparation of N-protected 5-aryl-, 5-heteroaryl- and related derivatives of 




In the Diploma Work, the synthesis of some 2H-pyran-2-one derivatives with the 
so-called one-pot synthesis method is presented. Compounds with activated 
methylene or methyl groups are required in this process. They react in a 
suitable solvent (acetic anhydride) with an appropriate C1 synthon (e.g. 
DMFDMA) and N-acylglycine. 
In organic chemistry, 2H-pyran-2-ones are of great importance because they 
serve as dienes in Diels–Alder reactions. Their derivatives are very interesting 
in organic chemistry because they can be used as versatile building blocks in 
the synthesis of key intermediates. 
In my research work, I carried out the synthesis of three different 2H-pyran-2-
ones, i.e. the synthesis of 5-acetyl-3-benzoylamino-6-methyl-2H-pyran-2-one, 
the synthesis of 3-benzoylamino-6-(2-thienyl)-2H-pyran-2-one, and the 
synthesis of 3-benzoylamino-6-phenyl-2H-pyran-2-one. In the synthesis of the 
bicyclo[2.2.2]octene derivative, I proceeded from my 2H-pyran-2-one              
(3-benzoylamino-6-(2-thienyl)-2H-pyran-2-one) as the starting diene. I used 
maleic anhydride as an alkene dienophile and performed the Diels–Alder 
reaction in the presence of tetralin (tetrahydronaphthalene) as a solvent. 
I also characterized all the resulting syntheses products appropriately. 
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Ac – acetilna skupina 
 
 
d – dublet (NMR) 
 
 
DMFDMA – N,N-dimetilformamid dimetil acetal 
 
 
DMSO – dimetil sulfoksid 
 
 
Et – etilna skupina 
 
 
IR – infrardeča spektrometrija 
 
 
m – multiplet (NMR) 
 
 
Me – metilna skupina 
 
 
NMR – nuklearna magnetna resonanca 
 
 
Ph – fenilna skupina (C6H5-) 
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1.1 SPLOŠNO O 2H-PIRAN-2-ONIH 
 
2H-piran-2-oni, 1 krajšano imenovani tudi 2-pironi, so nenasičene 
šestčlenske ciklične kemijske spojine, sestavljene iz obročnega atoma kisika in 
karbonilne funkcionalne skupine, torej predstavljajo ciklične estre, znane tudi 
kot laktoni. Njihova osnovna molekulska formula je C5H4O2. 
So ključni gradnik kompleksnejših kemičnih struktur številnih naravnih 
proizvodov, zato so zelo razširjeni strukturni elementi, tako v naravnih spojinah, 
kot tudi v sintezno pripravljenih. Izolirani so bili iz rastlin, živali, gliv, bakterij itd., 
tako kopenskih, kot morskih in vodnih organizmov.2 
2H-piran-2-oni in njegovi derivati se uporabljajo v sintezni organski kemiji 
kot vsestranski gradniki za sintezo ključnih intermediatov, pomembnih v 
medicinski kemiji. Odlikuje jih zlasti vsebnost dveh reaktivnih funkcionalnih 
skupini: konjugiranega dienskega sistema in estrske (laktonske) skupine. 
2H-piran-2-one lahko pripravljamo z zelo različnimi metodami, ki jih 
izberemo glede na substitucijski vzorec željenih spojin. Ena od metod tvorbe 
obroča 2H-piran-2-onov je esterifikacija ustreznega derivata oksokarboksilne 
kisline.  
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Pri svojem sinteznem delu sem izbrala postopek, ki so ga razvili Kepe in 
sodelavci na Katedri za organsko kemijo (UL FKKT) 3 in sicer tako imenovano 
one-pot sintezo (Shema 1). Ta metoda se večinoma uporablja za pripravo 
različnih 3-acilaminskih derivatov 2H-piran-2-onov. Kot izhodne komponente se 
uporablja spojine z visoko aktivnimi metilenskimi ali metilnimi skupinami, ki 
reagirajo z ustreznim C1 sintonom in N-acilglicinom v acetanhidridu kot topilu. 
Kot izhodne spojine se pri tej metodi največkrat uporabijo 1,3-dikarbonilne 
spojine, ki jih lahko nadomestimo tudi z β-ketoestri, metil ketoni, laktoni, 
tiolaktoni, acetiltiofeni, acetilfurani, acetilpiridini… V vseh primerih tovrstnih 
sintez se v prvem koraku uporabi primerne C1 sintone kot so npr. N,N-
dimetilformamid dimetil acetal (DMFDMA), trietil ortoformat, trimetil ortoformat, 
dietoksimetil acetat,… 
Sintezni postopek vključuje dve stopnji. V prvi stopnji 3 med aktivirano 
CH2 skupino karbonilne spojine in C1 sintonom nastanejo ustrezni N,N-
dimetilaminometilenski intermediati (če je C1 sinton DMFDMA, sicer pa 
nastanejo analogne spojine), ki nato v drugi stopnji reagirajo s primernim N-
acilglicinom, kar je običajno kar komercialno dostopna hipurna kislina (N-
benzoilglicin). Pri tej stopnji običajno uporabimo acetanhidrid kot topilo, ki 
omogoči, da iz N-acilglicinskega reaktanta in situ z eliminacijo molekule vode 
nastane bolj reaktiven oksazolonski ciklični sistem. Na ta način z dobrimi 
izkoristki nastanejo različno substituirani 3-acilamino-2H-piran-2-onski derivati. 
Takšne reakcije običajno izvajamo ob segrevanju na oljni kopeli (temperatura 
70–90 °C) ali pod refluksom, ponavadi pa potekajo več ur (3–5 h), prednost pa 
je, da izolacija vmesnega intermediata ni potrebna, pa tudi izolacija končnega 
2H-piran-2-onskega produkta je običajno enostavna (nučiranje). 
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Shema 1: One-pot sinteza 2H-piran-2-onov 3b 
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1.2 DIELS–ALDERJEVE REAKCIJE OZ. [4+2] CIKLOADICIJE 
 
Cikloadicije spadajo v veliko družino pericikličnih reakcij; ena izmed 
najbolj znanih je [4+2] cikloadicija, znana po odkriteljih tudi kot Diels–Alderjeva 
reakcija. Pri tovrstnih pretvorbah se dve nenasičeni molekuli (ki lahko 
predstavljata tudi dele iste molekule) med seboj povežeta in tvorita ciklični 
produkt, najpogosteje cikloheksenskega tipa. 4 
Cikloadicije so reakcije, pri katerih ima prehodno stanje ciklično strukturo, 
potekajo preko koncertiranega mehanizma, brez prisotnosti intermediatov, v eni 
sami kinetični stopnji s cikličnim premikom (tokom) elektronov. Pri tvorbi 
prehodnega stanja pride do hkratne cepitve dvojnih in tvorbe novih enojnih (ter 
ene dvojne) vezi (Shema 2). Njihova značilnost je tudi, da lahko potekajo v 
parni fazi in različnih topilih, katerih polarnost pa ne vpliva bistveno na 
reakcijsko hitrost. 
Najpogostejša tipa cikloadicijskih reakcij predstavljajo [4+2] cikloadicije in 
[2+2] cikloadicije. [4+2] cikloadicije, z drugim poimenovanjem imenujemo Diels–
Alderjeve reakcije, so skladno z Woodward–Hoffmannovimi pravili 4b ki določajo 
potek pericikličnih reakcij, termično dovoljeni procesi. Pri njih iz 1,3-diena in 
ustreznega dienofila (alkena ali alkina) nastanejo (praviloma) cikloheksenski 
obroči. [2+2] cikloadicije so po drugi strani fotokemično dovoljeni procesi; pri 
njih iz dveh alkenov nastane ciklobutanski sistem. 2H-piran-2-oni, ki vsebujejo 
1,3-dienski fragment, so, kljub temu, da so delno aromatsko stabilizirani zaradi 
delokalizacije π elektronov, vseeno primerne dienske komponente v različnih 
Diels–Alderjevih reakcijah, ki jih, zaradi nekoliko različnih reakcijskih rezultatov 
pri uporabi alkenov oz. alkinov kot dienofilov, v nadaljevanju opisujem ločeno. 
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Shema 2: Diels–Alderjeva reakcija med buta-1,3-dienom in etenom 4  
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1.2.1 CIKLOADICIJE 2H-PIRAN-2-ONOV Z ALKENI KOT    
DIENOFILI 5 
 
V primeru uporabe alkenov kot dienofilov pri Diels–Alderjevih reakcijah z 
2H-piran-2-oni v prvi stopnji nastanejo z ogljikovim dioksidom premosteni 
oksabiciklo[2.2.2]oktenski sistemi, ki v večini primerov pod uporabljenimi 
reakcijskimi pogoji (segrevanje) niso stabilni (občasno je sicer možna njihova 
izolacija, če so bili uporabljeni zelo blagi reakcijski pogoji) in zato poteče 
(skladno z retro-hetero-Diels–Alderjevo reakcijo) spontana eliminacija CO2. Ob 
tem nastane primarni adukt, cikloheksadienski sistem, ki ga v posebnih primerih 
lahko izoliramo, običajno pa reagira dalje: (a) poteče lahko aromatizacija 
(eliminacija molekule vodika ali kakšne druge manjše, stabilne molekule, kot je 
npr. HCl, etanol,...) pri kateri nastane aromatski (benzenski) sistem; (b) 
cikloheksadienski intermediat seveda lahko služi kot nov dien in zato reagira z 
novo molekulo dienofila (alkena), če je ta še prisoten; na ta način nastanejo 
biciklo[2.2.2]oktenski sistemi (Shema 3).  
Pomembno je poudariti, da so cikloadicije v splošnem reverzibilni procesi 
in zato lahko biciklo[2.2.2]oktenski sistem, ki nastane kot končni produkt pri 
cikloadiciji alkenov z retro- Diels–Alderjevo reakcijo razpada nazaj na 
cikloheksadienski intermediat, ki se lahko aromatizira (kot v zgoraj opisani 
stopnji (a)) ali pa ponovno reagira z dienofilom. Iz tega lahko razberemo, da je 
tvorba biciklo[2.2.2]oktenskih produktov kinetično kontrolirana in njihov 
nastanek prevladuje pri kratkih reakcijskih časih in nižjih reakcijskih 
temperaturah; po drugi strani je nastanek aromatskih (benzenskih) produktov 
termodinamsko kontroliran in zato prevladujejo pri daljših reakcijskih časih in 
višjih temperaturah. 
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Shema 3: Cikloadicija 2H-piran-2-onov z alkeni 5  
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1.2.2 CIKLOADICIJE 2H-PIRAN-2-ONOV Z ALKINI KOT DIENOFILI 
 
V primeru ko pa nastopajo alkini kot dienofili 6 pri reakcijah z 2H-piran-2-
oni, pa v prvi stopnji nastanejo analogni premosteni 
oksabiciklo[2.2.2]oktadienski sistemi, ki pa za razliko od aduktov z alkeni 
vsebujejo dve dvojni vezi, zato so še bistveno manj stabilni in jih doslej še niso 
uspeli izolirati. Ponovno spontano poteče odcep molekule CO2 in s tem 
neposredno nastanejo aromatski (benzenski) sistemi, načeloma analogni tistim, 
ki lahko nastanejo s cikloadicijo alkenov (s sledečo aromatizacijo) (Shema 4).  
 
 
Shema 4: Cikloadicija 2H-piran-2-onov z alkini 6 
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2 NAMEN DIPLOMSKEGA DELA 
 
Namen mojega diplomskega dela je bil priprava različnih 2H-piran-2-
onskih derivatov in nadaljnja raziskava pretvorbe z Diels–Alderjevo cikloadicijo 
do biciklo[2.2.2]oktenskih sistemov. Kot dienofil sem nameravala uporabiti 
alken, tj. maleinanhidrid (6). 
Pri sintezi 2H-piran-2-onov sem nameravala uporabiti že objavljene 
recepture in sicer »one pot« sintezno metodo. V nekaterih primerih sem 
nameravala uporabiti že prej pripravljene N,N-dimetilaminometilenske 
intermediate, ki bi jih potem z dodatkom hipurne kisline (3) v acetanhidridu kot 
topilu pretvorila v različne 3-benziloamino-2H-piran-2-one (5). 
S tako pripravljenimi 2H-piran-2-oni sem nato nameravala izvesti Diels–
Alderjeve cikloadicije z maleinanhidridom (6) (Shema 5). Skladno s podatki iz 
literature, sem predvidevala, da bodo ob teh reakcijah kot glavni produkti nastali 
biciklo[2.2.2]oktenski sistemi. Dobljeni adukti naj bi bili uporabni pri nadaljnjih 
raziskavah drugih kolegov v raziskovalni skupini. Pomemben cilj pri vseh 
sintezah, ki sem jih nameravala izvesti, pa bi bil tudi, da bi s čim večjimi 
izkoristki pripravila čim bolj čiste produkte. 
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Shema 5: Priprava 3-benzoilamino-2H-piran-2-onov in njihova uporaba pri 
Diels–Alderjevih reakcijah z maleinanhidridom 3d  
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3 REZULTATI IN RAZPRAVA 
 
3.1 SINTEZA 2H-PIRAN-2-ONOV 
 
Pripravila sem tri substituirane 2H-piran-2-one 5a–c in sicer 5-acetil-3-
benzoilamino-6-metil-2H-piran-2-on (5a), 3-benzoilamino-6-(2-tienil)-2H-piran-2-
on (5b) in 3-benzoilamino-6-fenil-2H-piran-2-on (5c). Vse tri produkte 5 sem 
pripravila skladno z že znanimi recepturami,3 vendar s prilagojenimi množinami 
za trenutne potrebe in nadaljnje cikloadicijske reakcije. 
Za pripravo prvega 2H-piran-2-ona 5a, sem uporabila acetilaceton (1a) in 
DMFDMA (2), ki sem ju 45 minut segrevala na oljni kopeli (70–80 °C). Nato sem 
dodala hipurno kislino (3) in acetanhidrid, ki je služil kot topilo, ter nastalo zmes 
segrevala na oljni kopeli še 4 ure (Shema 6). S pomočjo destilacije pod 
znižanim tlakom sem odstranila vse hlapne komponente, nastalo zmes, ki je 
vsebovala produkt 5a, sem nato ohladila, ter sprožila kristalizacijo s pomočjo 
etanola. Izpadli produkt 5a sem odnučirala in ga sprala še z nekaj etanola ter ga 












Slika 1: Produkt 5a pred kristalizacijo in po kristalizaciji  
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Shema 6: Sinteza produkta 5a 3a 
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Za drugi produkt 2H-piran-2-on 5b sem najprej pripravila intermediat 3-
(dimetilamino)-1-(2-tienil)prop-2-en-1-on (4b), ki je nastal ob 4 urnem 
segrevanju zmesi 2-acetiltiofena (1b) in DMFDMA (2) pod refluksom. Dobljeno 
rjavkasto pozorno tekočino sem odrotavapirala do kristalno rjavega produkta. 
Zmesi sem dodala hipurno kislino (3) in acetanhidrid ter 4 ure segrevala na oljni 
kopeli (90 °C) (Shema 7). Ponovno sem s pomočjo rotavaporja odstranila 
hlapne komponente, tako sem dobila rjavo, gosto in precej suho oborino, ki sem 
ji dodala etanol, razmešala vse grudice in ohladila v zamrzovalniku čez noč. 
Dobljene kristale 5b sem odnučirala in sprala z malo etanola, da so kristali 
















Slika 2: Nučiranje kristalov produkta 5b  
Gaja Gerbec: Priprava N-zaščitenih 5-aril-, 5-heteroaril- in sorodnih derivatov 2H-









Shema 7: Sinteza produkta 5b 3b  
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Pri tretjem produktu 2H-piran-2-onu 5c sem najprej pripravila 3-
(dimetilamino)-1-fenilprop-2-en-1-on (4c), ki je - analogno kot v prejšnjem 
primeru - nastal ob 4 urnem segrevanju zmesi acetofenona (1c) in DMFDMA (2) 
pod refluksom. Po končanem segrevanju sem z rotavapiranjem odstranila 
hlapne komponente in dobila oljnat ostanek, ki se je strdil v oranžno gosto 
zmes. Dobljenemu intermediatu sem dodala hipurno kislino (3) in acetanhidrid 
kot topilo ter dobljeno zmes segrevala 4 ure na oljni kopeli (90 °C) (Slika 3). 
Odrotavapirala sem acetanhidrid ter ostale hlapne komponente in dobila gosto 
maso (Shema 8). Dodala sem ji etanol in mešala, da sem razdrla oborino. 
Ohladila sem v zamrzovalniku čez noč, izpadle kristale 5c odnučirala ter sprala 
















Slika 3: Oljna kopel                          Slika 4: Kristali produkta 5c 
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Shema 8: Sinteza produkta 5c 3c 
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Vsi trije 2H-piran-2-oni 5a–c so bili dovolj čisti, zato ni bilo potrebe po 
dodatnem čiščenju (npr. prekristalizaciji) produktov. V vseh treh primerih sem 
za topilo uporabila acetanhidrid, ki se je skladno z literaturnimi podatki izkazal 
kot najbolj ustrezna izbira. V literaturi je v nekaterih primerih kot učinkovito 
topilo predlagana tudi zmes acetanhidrida in ocetne kisline, vendar opažene 
razlike glede na sam acetanhidrid niso bile velike. Z izbiro topila smo pri teh 
reakcijah zelo omejeni, saj imajo pri pretvorbah tudi reakcijsko vlogo, saj morajo 
omogočati eliminacijo molekule vode iz N-acilglicina.  
Z izkoristki sintez sem kar zadovoljna (Preglednica 1), saj so vse sinteze 
potekle tako, kot je bilo zastavljeno. Pri produktu 5b sem pri rotavapiranju 
zaradi prenizkega tlaka izgubila nekaj produkta 5b, zato je izkoristek nekoliko 
manjši od pričakovanega. Izkoristki teh treh sintez so bili 26–57 %. 
 
 
Preglednica 1: Pogoji pri sintezah 5a–c in dobljeni izkoristki reakcij 
 
  
Produkt Pogoji (2 stopnji) 
Temperatura 
oljne kopeli 














refluks 90 °C 4 h 4 h 57,0 % 
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3.2 SINTEZA BICIKLO[2.2.2]OKTENSKEGA DERIVATA 7 
 
Enega izmed zgoraj pripravljenih 2H-piran-2-onskih derivatov (tj. 5b) sem 
v nadaljevanju s pomočjo Diels–Alderjeve reakcije z maleinanhidridom (6) kot 
dienofilom pretvorila v biciklo[2.2.2]oktenski adukt 7. Zmesi 2H-piran-2-onskega 
derivata 5b in maleinanhidrida (6) sem dodala tetrahidronaftalen (Preglednica 
2) kot primerno topilo (znano iz literature) 3d ter vrelne kamenčke in segrevala 
pod refluksom do nastanke trdne oborine (Shema 9). Da sem preprečila 
nastajanje produkta še preden so se vsi reaktanti raztopili, sem bučko občasno 
pretresla in s tem pospešila raztapljanje. Zmes sem nato čez noč ohladila v 
hladilniku. Nastalo oborino sem ob dodatku metanola odnučirala in izpadle 
kristale na nuči čimbolj posušila. S končnim izkoristkom reakcije sem bila 




Shema 9: Sinteza produkta 7 3d 
 
 
Preglednica 2: Pogoji pri sintezi 7 in dobljen izkoristek reakcije 
Izhodna 
spojina 
Produkt Topilo Pogoji  
Reakc. 
čas               
Izkoristek 
5b 7 tetralin refluks 1 ura 75,3 % 
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4 EKSPERIMENTALNI DEL 
 
Eksperimentalni del diplomskega dela sem opravljala na Katedri za 
organsko kemijo Fakultete za kemijo in kemijsko tehnologijo Univerze v 
Ljubljani. 
Reakcije sem izvedla v steklenih bučkah 250–1000 mL. Pri tehtanju 
reaktantov sem uporabljala analizno tehtnico. Pri tehtanju končnih produktov pa 
sem uporabila precizno tehtnico. Za odmerjanje volumna sem uporabila 
steklene merilne valje 50–250 mL. 
Reaktante sem nato segrevala v oljni kopeli. Za merjenje temperature 
oljne kopeli sem uporabila alkoholni termometer od 0 °C do +150 °C / 1 °C (257 
mm). Vse reakcije v oljni kopeli sem izvedla v digestoriju. Končne produkte sem 
ohladila v hladilniku, da  sem pospešila ohlajanje in s tem nastanek kristalov. 
Tališča so bila določena na optičnem mikroskopu z ogrevano mizico 
(Kofler), podana so v °C in niso korigirana.  
Infrardeči (IR) spektri so bili posneti z Bruker Alpha Platinum ATR FT-IR 
spektrometrom. Frekvence so podane v recipročnih centimetrih (cm–1). 
Območje snemanja je bilo v vseh primerih med 4000 in 600 cm–1. 
1H NMR spektri so bili posneti z Bruker Avance DPX 300 (pri 300 MHz) 
ali Bruker Avance III 500 (pri 500 MHz). Kot topili sta bila uporabljena devteriran 
kloroform (CDCl3) ali devteriran dimetil sulfoksid (DMSO-d6) oba z dodanim 
tetrametilsilanom (TMS) kot internim standardom. Vsi spektri so bili posneti pri 
302 K (razen za produkt 7, ki je bil posnet pri 333 K). Kemijski premiki na δ skali 
so podani v ppm, sklopitvene konstante (J) pa v Hertzih. 
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V 500 mL bučko sem zatehtala 15,2 g (152 mmol) acetilacetona (1a) in 
dodala 24,1 g (202 mmol) DMFDMA (N,N-dimetilformamid dimetil acetal, 2), 
pokrila z aluminijasto folijo ter 45 minut segrevala na oljni kopeli pri temperaturi 
70–80 °C. Nato sem k reakcijski zmesi dodala 25,597 g (143 mmol) hipurne 
kisline (3) in 179 mL acetanhidrida ter segrevala še 4 h na oljni kopeli pri isti 
temperaturi. Potem sem previdno odrotavapirala ves acetanhidrid in ostale 
hlapne komponente. Ostala je gosta oljna zmes na katero sem nalila 93 mL 
etanola, dobro premešala in nastalo rdeče rjavo tekočo zmes čez noč ohladila v 
hladilniku. 
Nastali oborini sem dodala malo etanola, dobro premešala in razbila 
grudice za boljše nučiranje. Oborino sem nato odnučirala in spirala še z malo 
etanola, da je oborina posvetlila. Produkt 5a sem na nuči temeljito osušila, ter 
ga pretresla v čašo, pokrila s filtrirnim papirjem in pustila čez noč, da se dobro 
posuši. 
 
Masa dobljenega produkta 5a je 10,840 g (26,3 %) 
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▪ Ttal(lit.)3a: 137–138 °C (EtOH). 
▪ IR (vmax): 3343, 1725, 1682, 1664, 1528, 1349, 1238, 1048, 710 cm–1. 
▪ 1H NMR (500 MHz, CDCl3): δ 2,55 (s, 3H, Me), 2,62 (s, 3H, COMe), 7,54 
(m, 3H, Ph), 7,90 (m, 2H, Ph), 8,61 (s, 1H, NH), 8,91 (s, 1H, H-4). 
, 
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V stehtano 250 mL bučko sem dodala 5,04 g (40 mmol) 2-acetiltiofena 
(1b) in 9,52 g (80 mmol) DMFDMA (2) ter segrevala pod refluksom 4 h. 
Dobljeno rjavkasto prozorno tekočino sem odrotavapirala do kristalno rjavega 
produkta 4b, ki sem ga brez dodatnega čiščenja in analiz uporabila v naslednji 
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Ekvimolarno zmes N,N-dimetilaminometilenskega intermediata 4b 
(pripravljenega v prejšnji reakciji št. 2) in hipurne kisline (3) (6,675 g, 37 mmol) v 
46 mL acetanhidrida sem segrevala na oljni kopeli 4 h pri 90 °C. Po koncu 
segrevanja sem s pomočjo rotavaporja odstranila vse hlapne komponente; 
preostali rjavi, gosti, suhi oborini sem dodala 32 mL etanola. Temeljito sem 
razmešala vse grudice in čez noč ohladila v zamrzovalniku. Naslednji dan sem 
oborino odnučirala, dvakrat sprala z malo etanola, da je lepo porumenela, in 
tako pripravila produkt 5b.  
 




▪ Ttal(lit.)3b: 208–211 °C (zmes etanola in N,N-dimetilformamida). 
▪ IR (vmax): 3393, 1707, 1666, 1632, 1530, 1485, 1364, 1215, 703 cm–1. 
▪ 1H NMR (300 MHz, DMSO-d6): δ 7,00 (d, 1H, J = 7,5 Hz, H-4 ali H-5) 
7,22 (dd, 1H, J1 = 3,9 Hz, J2 = 5,1 Hz, H-4ʼ), 7,57 (m, 3H, Ph), 7,70 (dd, 
1H, J1 = 3,9 Hz, J2 = 1,2 Hz, H-3ʼ), 7,79 (dd, 1H, J1 = 5,1 Hz, J2 = 1,2 Hz, 
H-5ʼ), 7,59 (m, 2H, Ph), 8,15 (d, 1H, J = 7,5 Hz, H-4 ali H-5),  9,17 (s, 1H, 
NH).  
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4.4 REAKCIJA 4: SINTEZA 3-(DIMETILAMINO)-1-FENILPROP-2-
EN-1-ONA (4c) 
 
V stehtani 1 L stekleni bučki sem zmešala 19,2 g (160 mmol) 
acetofenona (1c) in 38,14 g (320 mmol) DMFDMA (N,N-dimetilformamid 
dimetilacetal) in segrevala pod refluksom 4 h. Po segrevanju sem zmes 
odrotavapirala in dobila oljnat ostanek, ki se je strdil v gosto oranžno zmes. 
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Ekvimolarno zmes 3-(dimatilamino)-1-fenilprop-2-en-1-ona (4c) in 25,036 
g (140 mmol) hipurne kisline (3) v 176 mL acetanhidrida sem segrevala na oljni 
kopeli 4 h pri 90 °C, pokrito z aluminijasto folijo. Nato sem večino acetanhidrida 
odrotavapirala in dobila gosto zmes. Nanjo sem nalila 88 mL etanola, da sem 
razbila oborino. Ohladila sem v zamrzovalniku čez noč in dobljene rumenkaste 
kristale odnučirala, ter dvakrat sprala z etanolom, da sem jih posvetlila, ter 
dobila končni produkt 5c. 
 




▪ Ttal(lit.)3c: 203–206 °C (zmes etanola in N,N-dimetilformamida). 
▪ IR (vmax): 3385, 1705, 1668, 1638, 1528, 1489, 1364, 763 cm–1. 
▪ 1H NMR (300 MHz, CDCl3): δ 7,19 (d, 1H, J = 7,5 Hz, H-4 ali H-5), 7,55 
(m, 6H, 2×Ph), 7,85 (m, 2H, Ph), 7,96 (m, 2H, Ph), 8,22 (d, 1H, J = 7,5 
Hz, H-4 ali H-5), 9,63 (s, 1H, NH). 
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4.6 REAKCIJA 6: SINTEZA BICIKLO[2.2.2]OKTENSKEGA  
ADUKTA 7 
 
Za sintezo produkta 7 sem uporabila svoj 2H-piran-2-onski derivat 5b. V 
50 mL bučko s širokim vratom sem zatehtala 2,97 g (10 mmol) 2H-piran-2-ona 
5b in dodala 3,92 g (40 mmol) maleinanhidrida (6).3d Dodala sem še 20 mL 
tetrahidronaftalena ter vrelni kamenček in zmes segrevala pod refluksom, 
dokler ni nastala trdna oborina (1 h). Da so se reaktanti raztopili, še preden je 
začel nastajati produkt, sem bučko vmes občasno pretresla. Reakcijsko zmes 
sem nato čez noč ohladila v hladilniku. Nastali oborini sem dodala malo 
metanola in jo odnučirala. Kristale, ki so nastali, sem pustila na nuči, da se 
čimbolj osušijo. Produkt 7 sem stehtala in ga prenesla v penicilinko ter pokrila s 
filtrirnim papirjem.  
 




▪ Ttal(lit.)3d: 303–304 °C (MeOH). 
▪ IR (vmax): 3375, 1784, 1665, 1528, 1218, 1083, 949, 700 cm–1. 
▪ 1H NMR (333 K, 300 MHz, DMSO-d6): δ 4,12 (d, 2H, J = 8,7 Hz, H-3 ali 
H-5), 4,78 (d, 2H, J = 8,7 Hz, H-2 ali H-6), 6,88 (AB, 2H, JAB = 9 Hz, H-7 
ali H-8), 7,08 (dd, 1H, J1 = 5,1 Hz, J2 = 3,6 Hz, H-4 od 2-tienila), 7,35 (dd, 
1H, J1 = 3,6 Hz, J2 = 1,1 Hz, H-3 od 2-tienila), 7,56 (m, 4H, Ph in H-5 od 
2-tienila), 7,92 (m, 2H, Ph), 8,93 (s, 1H, NH). 
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V okviru diplomske naloge sem izvedla in opisala sintezo treh različno 
substituiranih 3-benzoilamino-2H-piran-2-onskih derivatov, skladno z že znano 
»one pot« sintezno metodo. Uporabila sem ustrezne karbonilne spojine z 
aktiviranimi metilenskimi skupinami (tj. acetilaceton, 2-acetiltiofen in 
acetofenon), ustrezen C1 sinton (DMFDMA) in N-acilglicinski derivat (hipurno 
kislino) ter acetanhidrid kot topilo. Sinteze sem izvedla ob segrevanju, bodisi v 
odprtih posodah na oljni kopeli ali pa pod refluksom in pripravila čiste produkte z 
zadovoljivimi izkoristki. 
V nadaljevanju eksperimentalnega dela sem izvedla še eno Diels–
Alderjevo reakcijo, pri kateri sem iz izbranega substituiranega 2H-piran-2-
onskega derivata (3-benzoilamino-6-(2-tienil)-2H-piran-2-ona) z uporabo 
maleinanhidrida kot dienofila in tetrahidronaftalena kot topila uspešno 
sintetizirala biciklo[2.2.2]oktenski adukt. Reakcijo sem izvedla pod pogoji 
segrevanja pod refluksom. 
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